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Abstract of FR2754813 

The substrates (10) to be densified are arranged 
in at least one ring-shaped stack (20) which 
delimits an internal passage (26) with spaces 
provided between the substrates. The substrates 
are non-uniformly heated by establishing a 
temperature gradient within each substrate, for 
example by direct inductive coupling, such that 
parts of the substrates distant from their surfaces 
exposed to the gas phase have a temperature 
higher than that of the exposed surfaces. A gas 
phase containing at least one precursor of the 
material to be deposited is channelled into the 
reaction chamber (30) towards one of the two 
volumes constituted by the inside and the outside 
of the stack of substrates, at its end closest to the 
first longitudinal end of the chamber, the volume 
(26) in which the gas phase is channelled being 
closed at its end furthest from the first 
longitudinal end of the chamber. 
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(54) DENSIFICATION DE SUBSTRATS POREUX DISPOSES EN PILES ANNULAIRES PAR INFILTRATION 
w CHIMIQUE EN PHASE VAPEUR A GRADIENT DE TEMPERATURE. 

(57) Les substrats (1 0) a densifier sont disposes en au 
moins une pile (20) annulaire qui delimite un passage inte- 
rieur (26) avec des espaces menages entre des substrats. 
Les substrats sont chauffes de fa9on non uniforme par eta- 
blissement d'un gradient de temperature au sein de che- 
que substrat, par exemple par couplage inductrf direct, de 
sorte que des parties des substrats eloignees de leurs sur- 
faces expos ees a la phase gaze use admise aient une tem- 
perature superieure a celle des surfaces exposees. 

Une phase gazeuse contenant au moins un precurseur 
du material] a deposer est canalisee dans la chambre de 
reaction (30) vers Tun des deux volumes constitues par I'in- 
terieur et I'exterieur de la pile de substrats, a son extremite 
la plus proche d'une premiere extremite longitudinale de la 
chambre, le volume (26) dans lequel la phase gazeuse est 
canalisee etant f erme a son extremite la plus eloignee de la 
premiere extremite longitudinale de la chambre. 
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La presente invention concerne un procede d'infiltration chimique en 
phase vapeur pour la densification de substrats poreux disposes en piles annulaires, 
5 c'est— a-dire des substrats ayant sensiblement une forme de revolution avec un 
passage ou ouverture central qui sont disposes en au moins une pile delimitant un 
passage interieur forme par les ouvertures centrales des substrats. 

Le domaine ^application de 1'invention est notamment la fabrication 
de pieces en materiau composite comprenant un substrat, ou preforme, poreux 

10 densifie par une matrice, en paiticulier la fabrication de disques de frein en 
materiau composite par densification de preform es fibreuses annulaires. 

Pour la fabrication de pieces en materiau composite, en paiticulier de 
pieces en materiau composite thennostructural constitutes d'une preforme fibreuse 
en fibres refractaires (fibres carbone ou ccramiquc, par exemple) densifiee par une 

15 matrice rfifiractaire (carbone ou ceramique, par exemple), il est couiant de faire 
appel a des procedes d'infiltration chimique en phase vapeur. Des exemples de 
telles pieces sont des disques de freins, notamment de freins d'avions, en composite 
carbone-carbone (C-C). ^ 

La densification de substrats poreux par infiltration chimique en phase 

20 vapeur consiste a placer les substrats dans une chambre de reaction d'une 
installation d'infiltration et a admettre dans la chambre une phase gazeuse dont un 
ou plusieurs constituants fonnent un precuiseur du materiau de la matrice a 
d£poser au sein des substrats pour assurer leur densification. Les conditions 
d'infiltration, notamment composition et dSbit de la phase gazeuse, et temperature 

25 et pression dans la chambre, sont choisies pour pennettre une diffusion de la phase 
gazeuse au sein de la porosite interne accessible des substrats afin que le materiau 
desir6 y soit depose par decomposition d'un constituant de la phase gazeuse ou 
reaction entre plusieurs constituants de celle-ci. 

Les conditions d'infiltration chimique en phase vapeur du caibone 

30 pyroiytique, ou pyrocarbone, sont connues depuis longtemps de l'homme de Tart. 
Le precurseur du carbone est un alcane, un alkyle ou un alcene, generalement du 
propane, du methane ou un melange des deux. L'infiltration est rialisee a une 
temperature d'environ 1000*C sous une pression par exemple d'environ 1 kPa. Les 
conditions d'infiltration chimique en phase vapeur de materiaux autres que le 

35 carbone, notamment de materiaux c6ramiques, sont egalement bien connues. On 
pourra en particulier se referer au document FR-A-2 401 888. 
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Dans une installation industrielle d'infiltration chimique en phase 
vapeur, il est habituel de charger la chambre de reaction avec plusieurs substiats ou 
preformes a densifier simultanement, en utilisant un outillage de support. Lorsque 
les preformes sont annulaires, elles peuvent etre disposees en pile(s) dans une 
5 direction longitudinale de la chambre de reaction. Les substrats sont portes a la 
temperature voulue par chauffage produit par un suscepteur generalement en 
graphite qui delimite le volume interne de la chambre et qui forme un induit 
couple electromagnetiquement avec un inducteur situe a l'exterieur de la chambre. 
La phase gazeuse contenant le ou les precurseurs de materiau a deposer au sein des 

10 preformes est admise a une extremite longitudinale de la chambre, tandis que les 
gaz residuels sont evacues a Pextremite opposee d'ou ils sont extraits par des 
moyens de pompage. La phase gazeuse est generalement prechauffee avant 
d'atteindre les preformes a densifier, par exemple par passage a travers des plateaux 
de prlchauffage performs. 

15 Linfiltration chimique en phase vapeur est un processus de longue 

duree. Afin de satisfaire des imperatifs de production a l'echelle industrielle, il est 
souhaite de pouvoir densifier simultanement un nombre de substrats aussi 61eve 
que possible, tout en faisant en sorte que les substrats soient densities de la meme 
fagon. En particulier, il est necessaire que tous les substrats parviennent a un meme 

20 degre de densification avec une matrice ayant une meme micros tmcture. 

A cet effet, il est propose dans la demande PCT/FR 96/00582 de 
disposer des preformes annulaires en une ou plusieurs piles qui s'etendent dans la 
direction longitudinale de la chambre de reaction et delimitent chacune un passage 
interieur longitudinal. Les preformes dans chaque pile sont espacees mutuellement 

25 par des entretoises qui menagent des espaces entre preformes tout en permettant le 
passage de la phase gazeuse entre I'interieur et l'exterieur de la pile. La phase 
gazeuse, de preference prechauffee, est canalisee vers Tun des deux volumes 
const hues par I'interieur, ou Texterieur, de la ou chaque pile, a une extremite 
longitudinale de la chambre de reaction, le volume vers lequel la phase gazeuse est 

30 canalisee etant ferme a Tautre extremite longitudinale de la chambre. La circulation 
de la phase gazeuse entre Tadmission dans la chambre et I'evacuation hors de la 
chambre se fait de Tinterieur vers Texterieur de la ou chaque pile, ou inversement, 
la phase gazeuse passant a travers les espaces entre preformes et diffusant au sein 
de ceux-ci, Tinterieur et Texterieur de la ou chaque pile etant maintenus en 

35 6quipression. 
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Un autre solution decrite dans le document US-A-5 480 678 consiste 
aussi a disposer des preformes annulaires en une pile qui s'etend dans la direction 
longitudinale de la charabre de reaction et delimite un passage interieur 
longitudinal. Les preformes sont espacees mutuellement par des entretoises 
5 annulaires qui entourent completement les ouvertures centrales des preformes. La 
phase gazeuse prechauffee est admise a une extremite du passage interieur 
longitudinal de la pile, lequel passage est ferme a son extremite opposee. II s'6tablit 
ainsi une difference de pression entre l'interieur et Texterieur de la pile forgant la 
phase gazeuse a traverser les preformes, aucun passage de fuite n'etant menage par 

10 les entretoises separant les preformes. 

^installation d'infiltration chimique en phase vapeur isobare a flux 
dirige et Installation a gradient de pression a flux force evoquees ci-avant 
permettent de traiter un assez grand nombre de substrats poreux de fagon 
sensiblement uniforme. n est toutefois souhaitable d'apporter des ameliorations, en 

15 particulier afin de reduire l'inhomogeneite de densification de chaque substrat. 

En effet, si les substrats sont densities sensiblement de la meme fa§on, 
un gradient de densification est observe au sein de chaque substrat, les zones des 
substrats eloignees des surfaces exposees en premier a la phase gazeuse etant 
moins densifiees. II s'agit d'un phenomene bien connu, les zones des substrats dans 

20 lesquelles la phase gazeuse diffuse d'abord ayant tendance a se densifier plus 
rapidement. II peut meme se produire une obturation prematuree de la porosite au 
niveau des surfaces exposees en premier a la phase gazeuse, avant que le niveau 
souhaite de densification soit atteint au coeur des preformes. II est alors necessaire 
d'interrompre le processus de densification, de retirer les substrats partiellement 

25 densifics de Installation d'infiltration et de proceder a des operations d'usinage, ou 
ecroutage, afin de rouvrir la porosite superficielle. Outre qu'elles augmentent de 
fagon sensible la duree totale de la densification et entrainement des pertes de 
matiere substantielles, ces op6rations d'ecroutage imposent la realisation de 
substrats ayant des dimensions superieures a celles des pieces a r6aliser, done 

30 encombrants. Le taux de chargement des substrats a l'interieur de la chambre de 
reaction est alors inferieur a ce qu'il pourrait etre si des ecroutages n'etaient pas a 
realiser. 

Afin d'eviter ces inconvenients, il est propose dans le document 
PCT/US 95/15039 de modifier le processus decrit dans US-A-5 480 678 en 
35 realisant la densification en deux Stapes, une premiere etape a gradient de pression 
et a flux force, comme dans US-A-5 480 678, et une deuxieme etape soit par 
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infiltration chimique en phase vapeur isotherme isobare, soit en inversant la 
direction du flux force de phase gazeuse par rapport aux substrats, soit par 
densification par voie liquide (impregnation par un precurseur de la matrice a 1'etat 
liquide et transformation du precurseur par traitement thermique). II en resulte une 
5 certaine complication du processus global de densification, en particulier si celui- 
ci doit etre interrompu et les substrats partiellement densities doivent etre retires de 
la chambre de reaction entre les deux etapes de densification. 

La presente invention a pour but d'ameliorer la densification par 
infiltration chimique en phase vapeur de substrats poreux disposes en piles 
10 annulaires, afin de reduire 1'inhomogeneite de densification des substrats 
individuels, sans necessite de conduire la densification en deux etapes distinctes. 

Ce but est atteint grace a un procede du type comprenant : 

- ie chargement des substrats a densifier a l'interieur d'une chambre de reaction 
d'une installation d'infiltration, les substrats etant disposes en au moins une pile 

15 annulaire qui s'etend dans une direction longitudinale de la chambre et qui 
delimite un passage interieur avec des espaces menages entre des substrats ; 

- le chauffage des substrats ; 

- l'admission, au voisinage d'une premiere extremite longidudinale de la chambre 
de reaction, d'une phase gazeuse contenant au moins un precurseur du materiau 

20 a deposer ; 

- la canalisation de la phase gazeuse admise dans la chambre de reaction vers Tun 
des deux volumes constituds par l'interieur et l'exterieur de la ou des piles de 
substrats, a son extremite la plus proche de la premiere extremity longitudinale 
de la chambre, le volume dans lequel la phase gazeuse est canalisee etant fenne 

25 a son extremite la plus eloignee de la premiere extremity longitudinale de la 
chambre ; et 

- Tevacuation de gaz residuels hors de la chambre de reaction ; 
procede dans lequel, conformement a Tinvention, 

- les substrats sont chauffes de fa^on non uniforme par dtablissement d'un 
30 gradient de temperature au sein de chaque substrat, de sorte que des parties des 

substrats eloignees de leurs surfaces exposes a la phase gazeuse admise aient 
une temperature superieure a celle des surfaces expo sees. 

Le processus d'infiltration chimique en phase vapeur avec gradient de 
temperature au sein des substrats a densifier est bien connu, en particulier afin de 
35 s'opposer a Tetablissement d'un gradient de densification et a une obturation 
prematuree de la porosite au niveau des surfaces des substrats exposees a la phase 
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gazeuse. Le principe en est decrit en particulier dans un article de W.V. Kotlensky 
intitule "A review of CVD carbon infiltration of porous substrates", 16th National 
SAMPE Symposium, 21 avril 1971, Anaheim, USA. 

Alors que les processus d'infiltration chimique en phase vapeur a 
5 gradient de temperature ont etc decrits en relation avec la densification de substrats 
unitaires, la deposante a pu mettre en evidence que, de fa§on surprenante, des 
processus de ce type peuvent parfaitement etre mis en oeuvre avec une pluralite de 
substrats disposes en piles annulaires sans requerir de moyens complexes pour le 
chauffage heterogene des substrats. 

10 Avantageusement, le chauffage est realise par couplage inductif direct 

entre un inducteur et les substrats a densifier, ceux-ci etant en une matiere 
conductrice de l'electricite. Des procedes d'infiltration chimique en phase vapeur 
avec couplage direct entre un inducteur et un substrat en fibres conductrices de 
l'electricite, notamment en fibres de carbone ou graphite, ou en fibres revetues de 

15 carbone ou de graphite, sont decrits dans les documents WO-A-95/11867, 
WO-A-95/11868 et WO-A-95/11869 de la demanderesse. 

Un inducteur est dispose autour de la ou chaque pile annulaire de 
substrats, de preference a l'interieur de la chambre de reaction. II est alors par 
exemple constitu£ par une bobine d'induction refroidie noyee dans un isolant 

20 thermique, tel qu'un ciment. De la sorte, un echauffement prejudiciable de la 
bobine est evite, et l'ensemble constitue par la bobine et l'isolant est a une 
temperature trop basse pour que des depots parasites piovenant de la phase gazeuse 
puissent s'y former. En outre, un refroidissement des faces des substrats situees au 
regard de l'inducteur refroidi favorise l'etablissement d f un gradient thermique avec 

25 les zones les plus chaudes situees au coeur des substrats, en debit de l'effet de peau 
inherent au couplage inductif. 

La frequence ^alimentation de l'inducteur est choisie en fonction de 
1'emplacement desire pour les parties les plus chaudes des substrats, en tenant 
compte de l'effet de peau, des caracteristiques electriques et thenniques des 

30 substrats et du refroidissement des surfaces des substrats par radiation et/ou 
convection. Cette frequence est typiquement comprise entre 150 Hz et 10 000 Hz, 
de pi€f€rence entre 1 000 et 2 000 Hz. 

De preference, le volume dans lequel la phase gazeuse est canalisee est 
ferme par un isolant thermique a son extremite la plus eloignee de celle ou la phase 

35 gazeuse est admise. De la sorte, on evite des deperditions thenniques en bout de 
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10 destinies 4 etre^Z' , " \ " Uma *- dans *« P"«« <** substrats 
Des modes de realisation de IWntion seront d^*« ~- 

dun proccdd coofomte » pour une densification de sobstrafc ,TZ 

annulare avec flux dirige de phase ga*euse reactionueUe ; ' 
- la figure 2 est une vue d'un dtSail de la figure 1 ■ 

20 d*o sv^lZl T™"*"* m *™' " * - 

P^edeia^T 4 " 5 — — "~ vaHao.es do 

dW ™. M- la ^ " * ** "* ™ 045 iUastaot la mise eo oeovre 

avec nux force de Phase gazeuse reactionneUe ; 
- la figure 7 est une vue dun detail de la figure 6 • et 

d,o su^uC mU "™ " ~ * ~* « ^ 

Dans la description qui soft, oo eovisage la deosificalioo de subsnots 

con.pos.te carbone-carbone. Toutefois, le precede selon Itovention pent are ntis 
Ua ^ ° U — — « «- disposes ^ 

S 10 en fihJll ^Z! ChangCmCm * Pannes annulaires poreuses 

10 en fibres de carbon., destinees a etre densifiees par one notice de^ue 
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pyrolytique, par exemple des preformes dc disques de freins d'avions. Elles sont 
constitutes de strates de fibres de carbone superposees et liees entre elles par 
aiguilletage. Un proccde de realisation de preform es en fibres de carbone 
constituees de strates empilees a plat et aiguilletees est decrit notamment dans le 
5 document US-A-4 790 052. 

Les preformes 10 sont disposees en une pile verticale 20 a l'interieur 
d ! une chambre de reaction 30 entouree par une enceinte 32 d'axe vertical munie 
d'un fond 32a et d'un couvercle 32b. 

La phase gazeuse contenant un ou plusieurs precuiseurs du carbone est 

10 introduite dans la chambre 30 par une conduite d'alimentation 34 traversant le fond 
32a. La phase gazeuse donnant du carbone pyrolytique est par exemple constitute 
de propane et de gaz naturel, precurseurs du carbone. Les gaz residuels sont 
extraits a la partie superieure de la chambre 30, au moyen d'une conduite 
d'£vacuation 36 traversant le couvercle 32b. La conduite d'evacuation 36 est reliee 

15 a un dispositif de pompage (non represents) permettant d'etablir la pression desirec 
dans la chambre. 

La phase gazeuse penetrant dans la chambre 30 est €ventuellement 
pr6chauffee par passage a travers des plateaux de prechauffage performs 40 espaces 
les uns des autres et du fond 32a par des entretoises 42. Les plateaux 40 et 

20 entretoises 42 sont par exemple en graphite. 

La phase gazeuse prdchauffee peut passer h travels un plateau diffuseur 
44 qui repose sur le fond 32a par 1'intermediaire de pieds 45. Le plateau diffiiseur 
44 presente une pluralite de passages 44a regulierement espaces afin de repaitir la 
phase gazeuse de fagon uniforme. 

25 La pile 20 repose sur un plateau support 22 qui repose sur le plateau 

diffuseur 44 par 1'intermediaire d'une cale annulaire 24. Le plateau support 22 est 
muni d'un trou central 22a. Les prefonnes empilees 10 sont align 6es veiticalement 
avec le trou 22a qui a un diametre egal ou legerement sup6rieur au diametre interne 
des prcformes 10. Ainsi, la pile 20 de prefonnes align£es verticalement definit un 

30 passage central 26 en forme de cheminee constitue par les ouvertures centrales des 
prefonnes. Le passage 26 est obture a sa partie superieure par un ecran plein 28. 

Les 61ements intercalates 12, ou entretoises, de faible 6paisseur, sont 
disposes dans la pile 20 entre les prefonnes 10 ou au moins entre les groupes de 
prefonnes empilees. Les entretoises 12 se pr£sentent par exemple sous forme de 

35 barrettes disposees radialement menageant une communication entre rinterieur et 
Texttrieur de la pile. Des entretoises semblables sont aussi disposees entre le 
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plateau support 22 et la premiere preforme qui repose sur celui-ci, et entre Tecran 
28 et la derniere preforme de la pile 20. Chaque espace 14 ainsi menage par les 
entretoises 12 offre des passages de fuite 16 pour la phase gazeuse entre l'interieur 
et Texterieur de la pile 20 (figure 2). Ainsi, la pression entre le passage central 26 et 
5 le volume interne de la chambre 30 est equilibree et la phase gazeuse peut diffuser 
au sein des preformes 10 a partir des faces planes principales de celles-ci. 

La phase gazeuse prechauffee issue du plateau diffuseur 44 est 
canalis6e vers le volume constitug par le passage central 26 de la pile 20. A cet 
effet, la cale 24 disposee entre le plateau support 22 et le plateau diffuseur 44 est 

10 une bague pleine de diametre interne egal ou superieur a celui du trou 22a et 
entoure celui-ci. Le plateau diffuseur 44 est muni de perforations uniquement au 
regard du passage 26. La phase gazeuse canalisee dans le passage 26 circule de 
l'interieur vers l'exterieur de la pile 20, et parvient dans le volume 38 de la chambre 
30, exterieur a la pile 10, d'ou elle est evacuee par la conduite d'evacuation 36. 

15 Le chauffage des preformes a la temperature desiree pour realiser 

rinfiltration chimique en phase vapeur est produit au moyen d'un inducteur 50 
entourant la pile 20 a l'interieur de la chambre 30, et de meme axe vertical que la 
pile 20. 

L'inducteur 50 repose sur le support 22 et comprerid une bobine 
20 d'induction 52 noyee a l'interieur d un manchon 54 en materiau refractaire isoiant 
thermique, par exemple en un ciment. La bobine est par exemple formee par un 
enroulement creux 56 parcouru par un fluide de refroidissement, par exemple de 
l'eau et reiie a un echangeur de chaleur (non represente) a l'exterieur de la chambre 
30. La bobine 52 est alimentee electriquement par liaison a un circuit 
25 d'alimentation 58. En variante, il est possible d'utiliser pour la bobine un 
conducteur plein, et de loger un circuit de refroidissement separe dans le manchon 
54. 

Avec cette disposition, le chauffage des preformes 10 est realise par 
couplage inductif direct entre chaque preforme et la bobine 52. Comme decrit dans 

30 le document WO-A-95/11869 d£ja cit6, des pr6formes fibreuses en fibres de 
carbone aiguilletees conviennent bien pour assurer un couplage direct satisfaisant, 
des lors que le taux volumique de fibres, c'est-a-dire le pourcentage du volume 
des preformes effectivement occupe par les fibres, est de pr£f£rence d'au moins 
20 %, voire au moins 25 %. 

35 n est bien connu que le chauffage d'un corps par induction est produit 

par effet Joule, par les courants induits, et que ceux-ci se concentrent en surface 
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(effet de peau). Ce phenomene de concentration en surface est d'autant plus marque 
que la frequence du courant alimentant Pinducteur est elevee. 

Dans le cas present, en depit de l'effet de peau, par le choix d ! une 
frequence convenable et en tenant compte du refroidissement des faces laterales 
5 des prefonnes par radiation au regard de Tinducteur refroidi, il est possible 
d'obtenir un gradient de temperature au sein des prefonnes ayant le profil illustre 
par la figure 3. Le long d\m rayon des prefonnes, entre la circonference interieure 
et la circonference exterieure, la temperature croit d'une temperature Tml a une 
temperature Tmax, au voisinage du diametre median, et decroit ensuite jusqu'a une 

10 temperature Tm2. 

La frequence la plus adaptee pour obtenir une tel gradient depend de 
plusieurs parametres : nature exacte des fibres, dimension des prefonnes en 
direction radiale, valeurs de resistivite electrique et de conductivity thermique... 

A titre indicatif, pour une preforme aiguilletee en fibres de carbone, la 

15 frequence optimale se trouve dans la gamme d'environ 150 Hz a environ 
10 000 Hz, selon le taux de fibres et la dimension radiale des prefonnes. La 
puissance fournie a l'inducteur est choisie pour que la temperature Tmax soit au 
moins egale a celle necessaire a la formation d'un depot du materiau souhaite pour 
la matrice, par exemple maintenue a une valeur d'environ 1050*C avec le 

20 precurseur propane. Les temperature Tml et Tm2 peuvent presenter un ecart d ! au 
moins 100*C avec Tmax, au moins au debut du processus d'infiltration. Au fur et a 
mesure de rinfiltration, le front de densification progresse depuis la circonference 
mddiane des prefonnes vers les circonf erences interieure et exterieure, et les ecarts 
entre Tmax, d'une part, et Tml et Tm2, d'autre part, vont en decroissant. 

25 Le plateau support 22, la cale 24, les entretoises 12 et Pecran 28 sont en 

un materiau non susceptible de se coupler avec l'inducteur 50, par exemple en 
oxyde r£fractaire tel que Talumine ou la silice, ou en ceramique. Ge materiau peut 
etre massif ou etre constitue par une texture fibreuse compacte, par exemple un 
feutre dense. Par leur caractere isolant thermique, le plateau support 22 et Fecran 

30 28 s'opposent a des d£perditions thermiques aux extr€mit£s de la pile 20. De la 
sorte, toutes les prefonnes 10 sont soumises aux memes conditions de temperature. 

Par ailleurs, on notera quHin gradient de temperature est 6tabli entre les 
circonferences interieure et exterieure des preformes 10, mais non entre leurs faces 
planes principals. De la sorte, une temperature sensiblement egale peut etre 

35 observge le long d'une ligne verticale de la pile 20. De plus, dans chaque zone 
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elementaire verticale d'une preforme, sur l'epaisseur de celle-ci, la densification se 
produit de fagon isobare et isotheime. 

E2EMELE 

5 Un chargement tel qu'illustre par la figure 1 a ete realise avec des 

preform es annulaires de disques de frein en fibres de carbone a precurseur 
polyacrylonitrile preoxyde* Les preformes sont formees de strates de fibres de 
carbone superposees et aiguilletees comme decrit dans le document US— A- 
4 790 052, le taux volumique de fibres etant egal a 25 %. 

10 Les preformes sont toutes de memes dimensions, a savoir un diametre 

interieur de 120 mm, un diametre exterieur de 370 mm et une epaisseur de 40 mm. 
Des espaces de 3 mm sont mcnages entre preformes empilees au moyen 
d'entretoises en silice. 

Un ensemble de 6 preformes est densifie simultanement en utilisant 

15 une phase gazeuse constitute, en volume, de 25 % de propane et 75 % de gaz 
naturel. L'inducteur est alimente sous une frequence de 1 500 Hz et a une 
puissance permettant de porter les zones les plus chaudes des preformes a une 
temperature de 1030*C. la temperature la plus elev6c est contr616e au moyen d f un 
capteur situe au niveau de la circonference mediane d*une preforme. Les 

20 temperatures minimales, au niveau des circonferences interieure et ext^rieure, 
mesurees au moyen de capteurs, sont egales a environ 930*C a 950*C au debut du 
processus ^infiltration. 

La densification est poursuivie jusqu'a laisser une porosite residuelle 
de 10 %. La duree necessaire est de 300 heures. Une observation au microscope 

25 optique d*un dchantillon decoupe dans un disque obtenu montre une densification 
satisfaisante. 

A titre de comparaison, un processus de densification conduit sur un 
chargement de preformes identiques, mais dans des conditions isothermes isobares, 
sensiblement comme decrit dans le document PCT/FR 96/00582, a n£cessite un 
30 6croutage intermediaire et une duree totale de 800 heures pour parvenir au meme 
niveau de densification. 

La figure 4 illustre une variante de mise en oeuvre du proced6 de la 

figure 1. 

Selon cette variante, plusieurs piles verticales 20, 20\ 20" de preformes 
35 10 sont disposees dans la meme chambre de reaction 30. Chaque pile 20, 20*, 20" 
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est entouree par un inducteur 50, 50', 50" qui lui est propre. Des ecrans (non 
representes) peuvent etre disposes afin d'eviter des interactions entre inducteurs. 

Les piles 20, 20\ 20" et inducteurs 50, 50', 50" reposent sur le meme 
plateau support 22. Celui-ci est muni de trous 22a, 22'a, 22"a align£s 
5 verticalement avec les passages centraux 26, 26', 26" des piles de prefonnes. La 
phase gazeuse issue du plateau diffuseur 22 est canalisee vers les passages 26, 26*, 
26". A cet effet, les cales 24, 24\ 24" disposees entre Ie plateau support 22 et le 
plateau diffuseur 44 sont des bagues qui entourent les trous 22a, 22'a, 22"a, et le 
plateau diffuseur 44 est muni de perforations 44a uniquement au regard des 

10 passages 26, 26', 26". Des ecrans 28, 28', 28" obturent les passages 26, 26', 26" a 
leur extremite supcrieure. 

De la sorte, la phase gazeuse canalisee vers les passages 26, 26*, 26" 
s'ecoule de l'interieur des piles 20, 20', 20" vers l'exterieur, dans le volume 38 d'ou 
elle est evacuee a travers la conduite d'evacuation 36. Un plateau superieur perfore 

15 46 peut etre dispose au-dessus des piles 20, 20', 20" afin d'homogeneiser 
l'ecoulement des gaz residuels dans le volume 38. Le plateau 46 repose sur les 
Ecrans 28, 28 f , 28" par des pieds 48 en materiau refractaire non conducteur de 
l'electricitC, identique par exemple au materiau du plateau support 22, des 
entretoises 12 entre les prefonnes 10, et des ecrans 28. 

20 La variante de realisation de la figure 4 permet d'augmenter le nombre 

de prefonnes densifiees simultanement. II est envisageable aussi, comme montre 
par la figure 5, de disposer plusieurs piles verticales 20, 20' de prefonnes 10, avec 
leurs inducteurs associes 50, 50', le long d'un meme axe vertical dans la chambre 
de reaction 30. Les piles et inducteurs reposent sur des supports respectivement 

25 inferieur 22 et intermediaire 22' munis de trous 22a, 22 f a align& avec les 
ouvertures centrales des prefonnes pour former un passage continu 26 ou la phase 
gazeuse est canalisee. Le passage 26 est ferme a son extremity supcrieure par un 
6cran 28. Le support intermediaire 22* repose sur le support inf6rieur 22 par 
rintermfidiaire de pieds 23. Les inducteurs 50, 50 1 sont formes de bobines 

30 ciment^es rcfroidies par eau. Les circuits d'alimentation electrique et de 
refroidissement des inducteurs sont relies en serie a travers le plateau support 
intermediaire 22 1 . Bien entendu, les variantes de realisation des figures 4 et 5 
peuvent etre combinees en disposant dans une meme chambre de reaction plusieurs 
ensembles comprenant chacun plusieurs piles verticales de prefonnes alignees 

35 verticalement. 
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Les figures 6 et 7 illustrent un autre mode de mise en oeuvre de 
l'invention dans le cas d'une infiltration chimique en phase vapeur avec flux force 
etablissant un gradient de pression au sein des prefonnes a densifier. 

Le mode de realisation de la figure 6 se distingue de celui de la figure 1 
5 par le fait que les entretoises 112 entre les prefonnes 110 sont constitutes de 
bagues pleines qui isolent les espaces 114 entre prefonnes de Texterieur de la pile 
120, les bagues 6tant disposees au niveau de la peripheric des prefonnes. 

La phase gazeuse admise par la conduite d'alimentation 134 qui 
traverse le fond 132a de la chambre de reaction 130 est prechauffee par passage a 

10 travers les plateaux de pr€chauffage perfores 140. La phase gazeuse passe ensuite a 
travels le plateau diffuseur 144 et parvient au passage interne 126 de la pile 120 a 
travers le trou central 122a du plateau support 122. Le plateau support 122 repose 
sur le plateau diffuseur 144 par l'intermediaire d'une entretoise 124 en forme de 
bague entourant le trou 122a. Le passage 126 est ferme a sa partie superieure par 

15 un ecran 128. 

Le chauffage des prefonnes est realise par couplage inductif direct au 
moyen d'un inducteur 150 cimente refroidi par circulation d T eau, identique a 
l'inducteur 50 de la figure 1. 

La phase gazeuse parvenant dans le passage interne 126 de la pile de 

20 prefonnes ne peut s'ecouler vers le volume 138 de la chambre 130 exterieur a la 
pile qu'en diffusant a travers les prefonnes 110 (figure 7). La perte de charge qui en 
resulte se traduit par une difference de pression entre l'interieur et i'exterieur de la 
pile. Les gaz residuels sont extraits du volume 138 par une conduite d'evacuation 
136 traversant le couvercle 132b. 

25 Le chauffage inductif des prefonnes engendre au sein de celles-ci un 

gradient de temperature. 0 est souhaitable que les zones les plus chaudes des 
preform es 110 soient eloignees des surfaces qui sont les premieres au contact de la 
phase gazeuse. Le depot de la matrice se faisant preferentiellement dans les parties 
les plus chaudes, on peut ainsi favoriser la densification des prefonnes dans leurs 

30 parties voisines de leur peripheric et eviter un colmatage premature de la porosite 
au niveau des surfaces exposees a la phase gazeuse. Le profil de temperature le 
long d'un rayon d'une preforme, entre la circonference interieure et la circonference 
exterieure a de preference Failure representee sur la figure 8. La temperature croit 
d'une valeur Tml, au niveau de la circonference interieure, jusqu'a un maximum 

35 Tmax dans une zone plus proche de la circonference exterieure que de la 
circonference interieure, et decroit jusqu'a une valeur Tm2 au niveau de la 
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circonference exterieure qui fait face a l'inducteur refroidi. Un tel profit peut etre 
obtenu en favorisant 1'effet de peau de fagon plus prononcee que dans le cas de la 
figure 3. Dans des conditions d'infiltration analogues (meme precurseur de 
carbone), les valeurs de Tmax, d'une part, et de Tml et Tm2 s d'autre part, peuvent 
5 etre proche de celles de Tmax, et de Tml et Tm2 du mode de realisation des 
figures 1 a 3. 

Les gaz residuels parvenus a l'exterieur de la pile 120 sont extraits du 
volume 138 de la chambre par une conduite d'evacuation passant a travers le 
couvercle 132b. 

10 Des van antes de mise en oeuvre du procede de la figure 6, avec 

plusieuxs piles vertical es munies de leurs inducteurs correspondants et disposees 
dans une meme chambre de reaction, peuvent etre iealisees, d'une fagon semblable 
a ceile d£crite en reference aux figures 4 et 5, les espaces entre preformes dans les 
piles etant toutefois fermes pour ne pas menager de passages de fuite. 

15 Dans ce qui precede, on a envisage le cas ou la phase gazeuse est 

admise a l'interieur des piles de preformes, et s'ecoule vers l'exterieur, en flux 
dirige ou en flux force, n est possible de prevoir une circulation inverse. La phase 
gazeuse est alors canalisee dans le volume de la chambre situe a Texterieur de la ou 
des piles de preformes, volume ferm6 a son extremite opposee a celle d'admission 

20 de la phase gazeuse. Les gaz residuels sont alors extraits du ou des volumes 
interieurs des piles. 

De plus, bien que les fibres de carbone soient preferees pour former des 
preformes ayant les caracteristiques souhaitees de resistivite electrique et 
conductivite thennique, d'autres fibres peuvent convenir, telles que des fibres de 

25 graphite, ou d'autres fibres, de preference refractaires, telles que des fibres en 
c£ramique, revetues de carbone ou de graphite. 

De plus encore, des preformes r£alisees autrement que par empilement 
et aiguilletage de strates peuvent etre utiiisees, par exemple des preformes de feutre 
ayant un taux volumique de fibres relativement 6lcv6, egal de preference a au 

30 moins 15 %, de preference encore au moins 25 %. 

Enfin, dans les cas ou la chambre de reaction contient une seule pile 
verticale de preformes ou plusieuis piles verticales superpos£es, il est possible de 
disposer Tinducteur ou les inducteurs a Texterieur de la chambre de reaction. La 
paroi de la chambre entourant la pile ou les piles de preformes est alors r£alis£e en 

35 un mat6riau refractaire transparent aux ondes electromagnetiques, par exemple en 
silice. Cette disposition pennet dHitiliser une phase gazeuse non necessairement 
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chimiquement compatible avec le materiau du manchon 54, par exemple une phase 
gazeuse contenant du methyltrichlorosilane, precurseur du carbure de silicium. 
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REVENDICATIQNS 

1 - Precede d'infiltration chimique en phase vapeur pour la densifi- 
cation de substrats poreux presentant une ouverture centrale, le procede 
comprenant : 

- le chargement des substrats a densifier a l'interieur d'une chambre de reaction 
d'une installation d'infiltration, les substrats etant disposes en au moins une pile 
annulaire qui s'etend dans une direction longitudinale de la chambre et qui 
delimite un passage interieur avec des espaces menages entre des substrats ; 

- le chauffage des substrats ; 

- l'admission, au voisinage d ! une premiere extremite longitudinale de la chambre 
de reaction, d'une phase gazeuse contenant au moins un precurseur du materiau 
a deposer ; 

- la canalisation de la phase gazeuse admise dans la chambre de reaction vers Tun 
des deux volumes constitues par l'interieur et 1'exterieur de la ou des piles de 
substrats, a son extremite la plus proche de la premiere extremite longitudinale 
de la chambre, le volume dans lequel la phase gazeuse est canalisee etant ferme 
a son extremite la plus eloignee de la premiere extremite longitudinale de la 
chambre ; et 

- 1'evacuation de gaz residuels hors de la chambre de reaction ; 
caracterise en ce que 

- les substrats sont chauffes de fagon non uniforme par etablissement dhin 
gradient de temperature au sein de chaque substrat, de sorte que des parties des 
substrats eloignees de ieurs surfaces exposees a la phase gazeuse admise aient 
une temperature superieure a celle des surfaces exposees. 

2 - Procede selon la revendication 1 pour la densification de substrats 
annulaires, caracterise en ce qu'un gradient de temperature est &abli entre une 
partie des substrats situee entre leuis circonferences interieure et exterieure et des 
parties des substrats situ£es au voisinage des circonferences interieure et exterieure. 

3 - Proced6 selon Tune quelconque des revendications 1 et 2, 
caracterise en ce que les substrats sont portes sensiblement a la meme temperature 
le long d'une ligne parallele a la direction longitudinale de la chambre. 

4 - Procede selon Vunc quelconque des revendications 1 a 3, 
caracterise en ce que Ton charge les substrats a i'interieur de la chambre de reaction 
en plusieurs piles annulaires. 
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5 - Procede selon la revendication 4, caracterise cn ce que Ton charge 
les substrats a Tinterieur de la chambre de reaction en fonnant au moins un 
ensemble comprenant plusieurs piles annulaiies alignees dans la direction longi- 
tudinals de la chambre et ayant des passages interieurs communiquant entre eux. 
5 6 - Procede selon Tune quelconque des revendications 1 a 5, 

caracterise en ce que le chauffage des substrats d'une pile est realise par couplage 
inductif direct avec un inducteur entourant la pile. 

7 - Procede selon la revendication 6, caracterise en ce que Ton place 
un inducteur autour de la ou chaque pile, a Tinterieur de la chambre de reaction. 
10 8 - Proc6d6 selon la revendication 7, caracterise en ce que Ton utilise 

un inducteur comprenant une bobine d'induction refroidie par circulation d'un 
fluide. 

9 - Procede selon la revendication 6, caracterise en ce que Ton place 
un inducteur autour de la ou chaque pile, a Texterieur de la chambre de reaction. 
15 10 - Procede selon Tune quelconque des revendications 6 a 9, 

caracterise en ce que Ton alimente l'inducteur par un courant dont la frequence est 
comprise entre 150 Hz et 10 000 Hz. 

11 — Procede selon Tune quelconque des revendications 1 a 10, 
caracterise en ce que Ton ferme le volume dans lequel la phase gazeuse est 
20 canalisee par un isolant thermique a l'extremite de la pile opposee a celle ou la 
phase gazeuse est admise. 

12 - Procede selon 1'une quelconque des revendications 1 a 11, 
caract6rise en ce que Ton menage entre des substrats fonnant une pile annulaire des 
espaces faisant communiquer Tinterieur de la pile avec Pexterieur de la pile, de 

25 sorte que la phase gazeuse peut circuler dans ces espaces entre 1'interieur et 
l'exterieur de la pile, ou inversement. 

13 - Procede selon Tune quelconque des revendications 1 a 11, 
caracterise en ce que Ton menage entre des substrats fonnant une pile annulaire des 
espaces ferm€s, de sorte que la circulation de la phase gazeuse entre 1'interieur et 

30 l'ext£rieur de la pile, ou inversement, se fait de fa$on forcee a travels les substrats. 

14 - Procede selon 1'une quelconque des revendications 1 a 13, 
caracterise en ce que la phase gazeuse est canalisee vers le volume constitue par 
rint&rieur de la ou des piles de substrats et les gaz residuels sont 6vacu6s du 
volume constitue par l'exterieur de la ou des piles de substrats. 

35 15 - Procede selon Tune quelconque des revendications 1 a 14 pour la 

realisation de disques de freins en materiau composite carbone-carbone, 
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caracterise en ce que Ton forme au moins une pile annulaire de substrats constitues 
par des preformes annulaires de disques de frein en fibres de carbone et I'on admet 
dans la chambre de reaction une phase gazeuse contenant au moins un precurseur 
de carbone pyrolytique. 
5 16 - Procede selon la revendication 15, caracterise en ce que les 

preformes sont formees de strates de fibres de carbone aiguilletees. 

17 - Procede selon Tune quelconque des revendications 1 a 16, 
caracterise en ce que les substrats poreux sont des substrats fibreux ayant un taux 
volumique de fibres au moins egal a 15 %. 
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